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Streszczenie:Praca obejmuje zagadnienia zmane z preparatykdo celéw transmisyjnej
mikroskopii elektronowej przy bardzo #ich powkgkszeniach. W zwizku z tym
przygotowanie probek wymaga specjalistycznych gstz skomplikowanych operacii.
Szczegbétowo opisane zostato przygotowanie probekmmunentu pozyskania (odcia)
materiatu, poprzez kolejne etapy ich wykonania, @& chwili otrzymania gotowych
preparatow. Przedstawiono procedury goestvania w postaci opisanych etapow
przygotowania probek, gwaramog uzyskanie preparatow, gwaraatych maliwosé
bada strukturalnych przy zastosowaniu transmisyjnychskianingowych mikroskopow
elektronowych. W pracy opisane zostaly rownieurzadzenia wykorzystywane
w poszczegolnych etapach wykonywania preparatéwis @pzdzen obejmuje zaréwno
budowe, zasad dziatania jak i instrukcji ich obstugi.

Abstract: This thesis describes the issues connected wihpthparation for transmission
electron microscopy with very high magnificatiorhuB the preparation of samples needs
specialist and often very complicated operatioms.this thesis a detailed description of
sample preparation is given step-by-step startiit@ wbtaining (cutting off) the material,
through the following stages of carrying it out the moment of getting ready preparations.
The procedure in the above stages of sample prtepaleas been described. It ensures getting
preparations suitable for structural microscopicamation for both scanning and
transmission electron microscopes. The applianndsdavices used in the certain stages of
making preparations have also been describe irthibss. The description of appliances and
devices contains not only their structure and ppiecof their operation but also the service
manuals.

Keywords: Preparation process, transmission electron ngomg preparation devices, thin
films

1. WPROWADZENIE

W mikroskopie elektronowym transmisyjnym obraz ktmny powstaje poprzez prZeje
wiazki elektronéw przez cienki preparat. Badania praepdzane $przy powekszeniach,
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dochodacych nawet do 1000000 razy i zdodobrozdzielczej do ok. 0,1 nm. Strumie
elektronoéw, przyspieszany w polu elektrostatycznymgpcym potencjat 100-1000 kV,
prze&wietla badany preparat. Strumiéen jest formowany oraz skupiany w pmdw polach
magnetycznych soczewek, z tego wdgl bardzo wzne jest przygotowanie preparatow
o odpowiedniej jakéri celem optymalnego wykorzystania sliwosci badawczych, ktore
oferuje transmisyjny mikroskop elektronowy [1].

2. METODYKA PRZEGOTOWYWANIA CIENKICH FOLII

Zasadniczo przygotowanie prébek do transmisyjnekroskopii elektronowej TEM
przebiega w piciu etapach:

1. wycinanie z litego materiatu ptytek o gruen0,2-0,5 mm,

2. wstepna obrobka w celu wyréwnania powierzchni, a ¢@se wycinanie z ptytek kgkow
(dyskéw) osrednicy 3 mm,

3. szlifowanie dyskéw do uzyskania gr$eo80 um,

4. wyszlifowanie rowka w piytce (w przypadku hkapwegoscieniania wizka jonow) lub
doktadne polerowanie z zastosowaniem papierow oejmaarnistéci (w przypadku
scieniania elektrolitycznego),

5. $cienianie wazka jonéw lub elektrolityczne [2,3].

2.1. Wycinanie blaszek lub ptytek

Wykonanie preparatu @adanej bardzo matej grubm wymaga zastosowania specjalnych
technik przygotowawczych. Dokonuje¢stego w zasadzie dwoma sposobami: metodami
posrednimi, poprzez przygotowaniezr@ego rodzaju replik powierzchni preparatu, orasigio
metody bezpaednie, polegafre na przygotowaniu cienkich folii z materiatéw bagch. [2,4,5]

Wycinanie prébek jest pierwszym, a zarazem bardzainyn etapem preparatyki,
poniewa sposOb pobrania wpltywa na ogebadanego materiatu. Powinnce dirat pod
uwag wielkos¢ uszkodzé materiatu, ktdére powstgj podczas wycinania probki przy
zastosowanej technice i parametracitia. Proces pobierania probek reamdbywé si¢c przy
pomocy pity ecznej lub mechanicznej, #gcami, przecinakiem, palnikiem. Podczas
wycinania probki naley uwaza¢, aby jej nadmiernie nie rozgrza w tym celu zaleca sija
chtodzi np. wody. Najpopularniejsz, a zarazem dokladmmetod,, wywierapca najmniejszy
wptyw na zmiag struktury materiatu oraz w ktorej z fatéoia maozna zastosowachtodzenie,
jest metoda ecia mechanicznego.

Podczas procesu ¢cia bardzo istotne asnastpujace zagadnienia: rodzaj przecinarki
(pity), rozmiar tarczy tacej, rodzaj stosowanego chiodzenia, system mocawanaz
obciazenie zadane na probhk trakcie cecia [6, 7].
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Rysunek 1. Przecinarka precyzyjna Minitom, firmyusts
Figure 1. Automatic cutting machine, Streuers Mimit

Tabela 1. Wpltyw rodzaju i parametréweadia tarczy na ghbokas¢ uszkodzenia stopu Al [14]
Table 1. The influence of the cutting discs typd parameters of cutting on the damage
depth of Al alloy [14]

Tarcza taca Szybkac¢ (rpm) | Giebokas¢ uszkodzenia (1) Czas agcia (min.)
Diamentowa wizana
na metalu 100 10 20
CBN wiagzana na 100 8 15
metalu 1000 50 150
. - 1000 9 2
SiC wigzanazywica 5000 . 1

Tarcze z SiC, diamentowe oraz z azotkiem boru pgasieido ckcia metali nieelaznych
i niemetali natomiast z AD; dlazelaza i stopéwelaza [2,6,9].

2.2. Wycinanie krazkéw

Preparaty do obserwacji w transmisyjnym mikroskagektronowym TEM musg miet
ksztalt knzkow o srednicy 3 mm. Zachowanie wymagasegdnicy pozwala przeprowadzi
dalsze operacjgcieniania, jak roOwnie zamontowania wykonanego preparatu w uchwycie
mikroskopu.

Najprostsz metod, wykonywania dyskow dla materiatddrednio twardych jest ich
wybijanie za pomag utwardzonego stempla lub wyciskaniaakow, przeprowadzane przy
uzyciu prostego przywdu, w ktérym né rurkowy osadzony na kKou popychacza
sterowanego avignia reczm wycina kuzki z zamocowanej w uchwycie ptytki. Wycinanie
krazkbw z materiatbw o wysokiej twarda wykonywane jest z zastosowaniem metody
elektromechanicznej (przecinarka elektroiskrowasatvana tylko do przewodnikéw) lub
urzadzenia o wysokiej estotliwosci wibracji naza.

Do wycinania ki#zkow z materiatdbw twardych i kruchych e by zastosowana
ultradzwickowa wycinarka dyskéw Ultrasonic Disc Cutter (UD@jny Gatan. W urzdzeniu
tym rol narzdzia odgrywa nd rurkowy, wibrupcy z czstotliwoscia 26 kHz na
piezoelektrycznej prowadnicy cyrkonowo-tytanowepd@cie prébki nasipuje poprzez jej
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wyztobienie na skutek uderzania wymizastek zawiesiny wody i azotku boru, dostarczanej na
ostrze wibrucego naea. Optymalne obaienie nga podczas trwania procesucaa
zapewnia spzyna, ktdéra obeiza stolik z podstawk probki. Regulowane nie by takze
obciazenie probki oraz gbokasé cigcia [3].

Urzadzenie Ultrasonic Disc Cutter przedstawione jestysanku 2.
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Rysunek 2. Dgzarka ultradwiekowa Gatan (UDC) [7]
Figure 2. Gatan Ultrasonic Disc Cutter (UDC) [7]

2.3. Szlifowanie

Proces szlifowania ma na celu usue uszkodze prébki, ktore powstaty podczas ich
wycinania, jak rownig pozwala otrzyma probki o ptaskich powierzchniach i gruioo
wymaganej do dalszych etapow preparatyki. Szlifowaodbywa si mechanicznie na
papierachciernych. Grub& probki wynosi ok. 0,1-0,3 mm. [2,4]

Jednym z urgdzen stosowanych do wgbtnego scieniania probek jest szlifierka firmy
Gatan model 623 (rysunek 3). Kontrola gréddoprobki maliwa jest dzeki regulacii
obciazenia, wykonywanej za pom@csruby mikrometrycznej. Grkarek wbudowany
w szlifierke ustala nacisk podczas polerowania, zmniejszajszkodzenia probki do
minimum.

Préble mocuje st przy wyciu polimerowego kleju o niskiej temperaturze tigmea i wraz
z uchwytem umieszczacgsiv szlifierce. Nasipnie powoduje si zetknkcie prébki z tarcz
polerupca przy wyciu sruby mikrometrycznej. Po n&giigciu przycisku znajdacego s¢ na
urzadzeniu nasfpuje wyrzucenie probki w celu jej obrocenia i polgania z drugiej strony.
Po osagnieciu na skali pokgtta zadanej grubéci nastpuje zakaczenie procesu [10].
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Rysunek 3. Uchwyt do polerowania, model 623 [9]
Figure 3. Gatan grinder, model 623 [9]

2.4. Szlifowanie rowka

Wykonanie rowka w probce jest jednym z sposobowpjygotowania do kicowej
operacji $cieniania. Prébka o jednakowej grébb powierzchni nie ma tak dobrej
przepuszczalnmi elektronowej jak probka z wdobionym rowkiem. Wykonanie rowka
zajmuje rownie mniej czasu i nie powoduje tak xkgo ryzyka uszkodzenia probkizni
miatoby to miejsce podczas szlifowania catej jevzchni.

Do wykonania rowkoéw sferycznych i walcowych w méakch ceramicznych,
potprzewodnikowych, metalach oraz ich kombinacjattozna zastosowa precyzyjne
urzadzenie, jakim jest szlifierka do rowkéw model 6560y Gatan. W wgkszaci metali
w miejscu wykonania rowka uzyskanozna grubé¢ 20 pm lub nawet, w wykonaniu przez
doswiadczonego iytkownika, 5 pm, natomiast potprzewodniki oraz ok do 3 pm.
Szlifierka wspotpracuje z dwoma rodzajami tarctifiszska oraz polerujca.

Operacja wykonywania rowka jest wykonywana przyaiu dwoch metod, ktére bazuj
nasrubie mikrometrycznej i analogowym czujniku:

1. ustawienie gibokasci rowka,
2. szlifowanie z ustawieniem koeowej grubdci prébki.

Pierwsza metoda stosowana jest do wykonywania frdderych grubé¢ jest mniejsza
od 20 um. Jest bardziej doktadna, lecz géakmdébki musi by znana oraz trzeba zerofva
mikrometr dla kadej probki.

Zalety drugiej metody jest toze grubd¢ prébki nie musi b§ okreslona, a mikrometr
zerowany jest tylko raz do obrobki kilku probek. téiga ta jednak jest mniej dokladna i nie
powinna by stosowana do bardzo cienkich prébek.

Prawidiowo przygotowana do whabiania rowka probka powinna nieidealnie
réwnolegte powierzchnie oraz dalgpowierzchnie styku z uchwytem.

Polerowanie zgrubne ma na celu usuom zarysowa oraz wszelkich uszkodze
mechanicznych. Polerowanie wyla@apce powoduje zmniejszenie gruocdo o mniej ni
2 um. Wymagane jest doktadne wyczyszczenie probkugrzednim procesie polerowania
zgrubnego [11].
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2.5. Pocienianie jonowe

Koncowy etap przygotowania cienkich folii do obserwaciTEM moze by wykonywany
przez zastosowanie polerowania jonowego. Procegdimga na wybijaniu za pednictwem
strumienia jonéw gazu obgipego atomow z probki, tzn. jgienianiu, i mae by stosowany
do materiatdbw nieprzewodeych i o zré@nicowanych wiasngiach fizykochemicznych.
Wady tej metody $cieniania jest mata szybko przebiegu procesu oraz koniecgho
posiadania specjalnego adzenia [2,4].

Proces polerowania jonowego jest przeprowadzanymvdkze praniowej, wyposaonej
najczsciej w dwie wyrzutnie jondw oraz uchwyt do zamocoveaprobki. Do wyrzutni
poprzez reduktor dostarczany jest gaz elingj najczsciej argon o czystmi 99,998%,
doprowadzany przez dwa zawory cylindryczne, sierljilcscia dostarczanego gazu. Gaz
doprowadzony do wyrzutni jest zjonizowany i wyrzogav kierunku prébki.

W komorze dziki uktadowi pomp uzyskuje sipréznic ok. 10° MPa, ktéra w czasie
trwania procesu w zataosci od nagzenia przeptywu gazu spada do waciowynoszcej
ok. 0,1-1 Pa. Obracanie probki powaghg rownomierndcienianie oraz jej nachylenie do osi
strumienia jonéw o #& ¢ (5-30°) jest meliwe dzieki uchwytowi, znajduicemu s¢
w komorze praniowej urzdzenia.

Do polerowania jonowego mpa zastosowaurzadzenie PIPSTM model 691 firmy Gatan
(rys. 4). W uradzeniu tym zastosowano dwie miniaturowe wyrzutoileowe 0 ustawieniu
niezalenym od siebie oraz regulowanymdie dziatania. Wirtualne przedstawieniezycia
katody, w jakie zostat wypogany uktad optyczny wyrzutni jonéw, ogranicza obstug
wyrzutni, minimalizujc jej zwycie oraz zanieczyszczenia probek.

Do sledzenia procesuscieniania probki wykorzystywany jest mikroskop apgy,
pozwalajcy na obserwaejprébki w dowolnym czasie trwania procesu. Prohkin®cowane
w sposob, dzki ktéremu nie wysipuje kolizja wazki jondw z uchwytem, co daje movosé
scieniania przy kcie padania vazki jonéw dochodzcym do 0°.

Rysunek 4. Gatan PIPS device, model 691 [12]
Figure 4. Polerka jonowa PIPS, model 691 [12]
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Do polerowania przekrojow poprzecznych probek ludieriatow, posiadagych w swoim
przekroju r@na twarda¢, uzywana jest zmodulowana azika jonow. Uradzenie PIPS daje
mozliwo$¢ dwoch konfiguracji modulacji vaeki:

1. modulacja pojedynczej aaki,
2. modulacja podwojnej vaiKi.

W przypadku pierwszym wykorzystywana jest tylko jadwyrzutnia, nastawiona na
obrobk: jednego sektora obejmugj kat 60° lub dwoch przeciwnych sektorow tegatek
Drugi przypadek modulacji wkki jonowej wykorzystuje obydwie wyrzutnie, co uatiwia
scienianie preparatu z obu stron.

Podczas operacjicieniania jonowego, wykonywanej przyzyeiu urzdzenia PIPS,
preparat mge swobodnie spoczywana specjalnym uchwycie pomocniczym lub za poamoc
niskotopliwego wosku kiydo niego przyklejony. Uchwyty po zamocowaniu whnparobki
taczone g z uchwytem zmieniacza Whisperlok [13].

Uchwyty podwdjne z mocowaniem przyyeiu wosku i z mocowaniem klamrowym
przedstawia rysunek 5.

probka

Rysunek 5. Uchwyty do polerki jonowej [13]
Figure 5. Twofold holders [13]

Urzadzenie PIPS do monitorowania grdbopreparatow z izolatorow i potprzewodnikéw
wykorzystuje iluminator transmisyjnyellacy czs$cia jego wyposaenia. Kontrola grubdi
preparatu jest wykonywana za poradechniki interferencji obwodki preparatu. Poprzez
wykorzystanie iluminatora transmisyjnego wykrywangst taki moment w procesie
preparatyki, w ktorym konieczne jest jego zédzenie, czyli przy zanikaciu obwodki.
Nie ma ostrzeenia przed perforagj materiatdbw nieprzezroczystych, dlatego do jej
wykrywania i zakaczenia processcieniania stay wytacznik automatyczny.

Istnieje opcja chemicznego wytrawianiaagka jonow (CAIBE). Zabieg taki stosowany
jest do obrobki prébek, ktorey siciazliwe do przygotowania przycienianiu wazka jonow,
wytworzora z gazu obajtnego, takich jak zweki indu typu IlI-V, kedace
w potprzewodnikach, jak rowniemetali takich jak wolfram. Zastosowanie tego typeracji
umazliwia molekularnej wazce, poprzez reaktywlid chemiczi ,by¢ kierowary na probk
w czasie, gdy jednocgzeie jest wykonywany proce&cieniania, prowadzony przyzyciu
konwencjonalnej wizki jondw, wytworzonej z gazu olgnego [13].
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3. WNIOSKI

Praca zawiera opis p@pbwania w czasie przygotowywania preparatow dlawedlada,
przeprowadzonych przy zastosowaniu mikroskopéw tedakwych transmisyjnych
i skaningowych. W niniejsze pracy zostaly przedsta@ poszczegOllne etapy preparatyki
z doktadnym opisem kolejdoi ich wykonywania, jak rowniesposobu ich przeprowadzenia,
dajace gwarangj otrzymania probek do bafla najwy:szej jakdci. Od jakdci wykonanej
probki zaley rzetelnd¢ uzyskanych wynikéw bada przeprowadzanych przy zastosowaniu
mikroskopdw, dlatego proces preparatyki jest bargtotny i naley przeprowadza go
Z najwysza uwag i dokltadndcia. W pracy zostaly opisane rowmieurzadzenia
wykorzystywane w kolejnych etapach przygotowaniéabpk, dz¢ki ktorym mazliwe jest
uzyskanie preparatow o wysokiej jakooraz ktore pozwalajna zaoszeglzenie czasu.

W wyniku przeprowadzonego procesu preparatyki, wghk®ego w ramach efi
praktycznej pracy, otrzymano probki zgodnie z zasadrzedstawionymi w g&ci opisowej
z uwzgkdnieniem wszystkich regut oraz wykorzystaniem opysd uradzen, w rezultacie
czego uzyskano preparaty o jakp odpowiadajcej stawianym wymaganiom zapewg@m
uzyskanie doktadnych wynikow bad@rzeprowadzonych przy zastosowaniu mikroskopow
elektronowych.
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